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_ L'invention est un procede grace auquel on peut soit 
augmenter le degre global de raffinage d'une pate em- 
ployee dans una machine a papier, soit maintenir a sa va- 
leur cibte le degre de raffinage de cette pSte tout en 
reduisant la quantite d'enzyme necessaire pour obtenir ce 
degre de raffinage. 

Le procede de l'invention comporte les etapes qui con- 
sistent a ajouter a la pate une enzyme cellulolytique a ral- 
son d'environ 0, 1 a environ 5. 5 kg/t. ainsi qu'un tensioactif 
choisi parmi les tensioactlfs non-ioniques et les tensioactifs 
cationiques. en une proportion d'environ 1 a environ 1000 
ppm. On peut soit ajouter a la pate Tun ou I'autre de ces ad- 
ditifs en premier, soit les y ajouter ensemble. 
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Procede permettant de favoriser 
le rafTinage d'une pate a papier 

La pr6sente invention conceme unproc6d6 permettant d'am6- 
liorer la fabrication de pSte h papier, et en particulier, un proc6d<S per- 
mettant de favoriser le raffinagc d'vme pate uulis6e dans une machine 
k fabriquer du papier. 

5 

Dans les proc6d6s de fabrication de papier, on emploie des 
enzymes cellulolyUques pour am^liorer les propri<5t6s de la pate uUli- 
s6e dans les machines k papier. Cette am6Uoration des propri6t6s de la 
pate k papier conduit k une amelioration des propri6t6s du papier lui- 

10 meme. L'une des propri6t6s de la pate k papier que Ton peut ainsi am6- 
liorer grace k un traitement enzymatique est le degr6 de raffinage de la 
pate, que Ton d^finit comme 6tant le degr^ de resistance d'un mat dc 
fibres k I'^coulement dc I'eau. 

L articlc "Mechanisms of Cellulose Degradation by Enzymes 

15 from Aerobic and Anaerobic Fungi" de T.M. Wood. Enzyme Syst. 
Lignocellul. Degrad. (Proc. Workshop Prod.. Characi. Appl. Cellul. - 
1989). pages 17-35, coniient une analyse des id6es contradictoires 
conceraant la sp6cificii6 vis-^-vis du substrat et le mode d'action des 
enzymes qui constituent les systfemes k cellulase des champignons qui 
20 d6|radent la cellulose. 

Dans leur article "Influence of Surfactants on the Enzymatic 
Hydrolysis of Xylan and Cellulose", TAPPI Journal, vol. 78, n° 10, 
pages 150-157 (octobre 1995), Kaya, Hcitmann et Joyce ddcrivent 
I'influence de certains tensioactifs sur les activit^s de certaines enzy- 
25 mes. notamment la xylanase et la cellulase. 
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Dans leur article "Effect of Surfactants on Cellulose Hydro- 
lysis", Biotechnology and Biocngineering, vol. 42, pages 611-617 
(1993), Hclle, DulT et Cooper d6crivent Teffet de certains tcnsioactifs 
sur Vhydrolysc enzymatiquc en phase h6t6rogfene de la cellulose ou du 

bois 6clat6 h la vapeur. 

Dans leur article "Effects of Nonionic Surfactants on Enzy- 
matic Hydrolysis of Used Newspaper", Biotechnology and Bioengi- 
neering, vol. 39, pages 117-120 (1992), Park, Takahata, Kajiuchi ei 
Akehata d^crivent les cffets de cinq types de tcnsioactifs non-ioniques 
comportant un groupe glycol poly6thoxyl6 sur I'hydrolyse enzymatique 

du papier journal usag6. 

Dans le brevet US n° 4 923 565, on rcvendiquc un proc6d6 
dans lequel on emploie dcs enzymes pour am61iorcr ccriaines pro- 
pri6t6s d une pate h papier. L'un dcs inventcurs de ce brevet a publi6 
des 6tudes plus pouss6es de ce proc6d6 dans deux articles : "Using 
Enzymes to Improve the Process and the Product Quality in the Recy- 
cled Paper Industry", "Part 1 : The Basic Laboratory Work", TAPPI 
Journal, juin 1989, pages 187-191, de Pommicr, Fuentcs ct Goma ; 
"Part 2 : Industrial Applications", TAPPI Joumal, d6ccmbre 1990, 
pages 197-202, de Pommier, Goma, Fuentcs et Rousset. 

Dans le brevet US n° 5 110 412, on revendique im proc6d6 de 
fabrication de papier ou dc carton i 6gouttage am61ior6, qui comporte 
le fail dc traiter les fibres avec une en/ymc en quantit6 suflisante pour 
augmenter la capacity d*6gouttage de la pate. 

Dans le brevet US n° 5 308 449, on revendique un proc6d6 dc 
traitement d'une pate k papier avec une pr6paration d' enzyme, dans 
lequel on utilise ladite en/,yme en une concentration appropri<Se pour 
augmenter la capacit6 d'6gouttagc de la suspension, 

Dans le brevet US n° 5 169 497, on d6crit un proc6d6 qui per- 
met d*am61iorcr le degrd dc raffmage d'tine pate k papier. On y di scute 
des cffets des cellulascs (en/ymes ccllulolytiques), combin6es avec des 
agents iloculants cationiques de compositions varices, sur le degr6 de raf- 
fmage d^unc pate ^ base de vicux cartons ondul6s (pate VCO). Dans ce 
brevet, on revendique I'emploi d'lme combinaison d'lme enzyme et de 
polymferes cationiques pour favoriser le raffmage dcs fibres recycl6es. 
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Dans Ic brcvei US n*^ 5 266 164, on rcvcndique un prcx;6d6 oil 
Von favorisc Ic raffinagc d'une pate k papier en ajoutant succcssive- 
mcnt ^ la pate, en premier lieu un polymfere calioniquc, puis un poly- 
m6rc anionique. 

5 Dans le brevet US n° 5 423 946, on revcndique un proc6d6 oh 

Ton favorise le raffinagc d*une pate^ papier, k Taide d'cnzymes com- 
bin6cs avec des poly61ectrolyles cationiques et anioniqucs. 

Dans le brevet US n° 5 501 770, on revcndique un proc6d6 oil 
Ton favorise le raffinagc d'une pate h papier ou d'une boue clarifi6c dc 
IQ papeterie, k Taide d'enzymes combin6es avec des poly61ectrolytes- 

n scrait souhaitablc de disposer d'autres proc6d6s permettant 
d'am61iorer Ics propri6t6s des pates employees dans les machines h 
papier. D serait cn particuUcr souhaitable de disposer d'autrcs proc6- 
15 d6s permettant de favoriser le raffinagc des pates employees dans les 
machines h papier. 

La pr6sente invention est un proc6d6 qui p>ermet dc favoriser 
le raffinagc des pates employees dans les machines h papier. Ce pro- 

20 c6d6 comporte les 6tapcs qui consistent h aj outer h la pate une enzyme 
cellulolytique, k raison d*environ 0,1 ^ environ 5,5 kg/t, ainsi qu'un ten- 
sioactif choisi parmi les tensioactifs non-ioniques et les tensioactifs 
cationiques, cn unc proportion d*environ 1 k environ 1000 ppm. On pcut 
aj outer k la pate d'abord Venzyme cellulolytique, puis le tensioactif, 

25 ou bicn d'abord le tensioactif, puis Tenzymc cellulolytique ; on pcut 
aussi aj outer simultan6mcnt Tcnzyme cellulolytique et le tensioactif k 
la pate, ou encore m61anger d'abord Tenzyme cellulolytique et le tensio- 
actif, puis ajoutcr k la pale le mdlangc d'enzymc et de tensioactif obtenu. 

Le proc6d6 de la pr6scnte invention pcut s'appliquer k toutes 

30 les pates connucs ct utilis<5es dans les machines k papier. II est avanta- 
geux dc Tappliqucr k des pates Kraft de bois dc feuillu, ct en particu- 
lier k des pates Kraft de bois dc feuillu blanchies (appcl6es ci-apr6s 
"pates PKF"), On pcut trouver ces pStes sur le march6 ou les fabriquer 
en suivant les indications donn6es dans les textes de r6f6rence traitant 

35 de la chimie des pates k papier et des papicrs. 
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On emploie Ics pates ^ papier dans des nnachincs h. papier qui 
sont bicn connues dans le doniaine technique. 

Lcs enzymes ccllulolytiques utilisables dans Ic proc6d6 de la 
pr6scnte invention englobent, serns s'y limiter, la ccllulasc, rh6micel- 
5 lulase, la mannanase, les p-glucosidascs, les amylases et la xylanase. 
Commc cxemples particulicrs d'enzymcs utilisables dans Ic proc6d6 de 
la prdscnte invention, on peut citcr, sans s*y limiter, lcs enzymes men- 
tionn6es dans les brevets US n° 4 923 565 et 5 169 497, ainsi que la 
Pergalasc® A-40 (enrcgistr6e par le Chemical Abstracts Service sous 
10 le 9012-56-8), qu'on peut se procurer chez Genecor International. 
C'cst cctte demifere enzyme, la Pergalasc^ A--40, que Ton pr6ffere em- 
ployer dans le proc6d6 de la pr6sente invention. 

Les tensioactifs non-ioniqucs utilisables dans Ic proc6d6 de 
la pr6sente invention englobent, sans s*y limiter, Ic monoolSate de sor- 
15 bitanne poly6thoxyl<5, le monolauratc de sorbitarmc poly6thoxyl6, lcs 
alcools (en C^^C^^ ct C^-^/C^^) 6thoxyl6s, le nonylph6noxy-poly6thoxy- 
6thanol, les alkylpolyglucosides, les melanges de d6riv6s de D-glucose, 
de d6riv6s de D-glucopyranosidcs et d eau, ct lcs m^anges d'6thyl5nc- 
glycol et dc propylfeneglycol, Coname exemplcs particulicrs de tensio- 
20 actifs utilisables dans le procddd de la pr6sentc invention, on peut 
citer les suivants. sans sV limiter (les "n° CAS" sont les numtSros d'cn- 
regisixement attribu6s par le Chemical Abstracts Service, ct "RHL" 
ddsigne Ic rapport hydro-lipophile) : 

- le Tween^ 80 (n° CAS 9005-65-6, RHL = 15) ; 
25 - le Tween® 20 (n^ CAS 9005-64-5, RHL = 16,7) ; 

- le R-2662 (n^ CAS 68439-50-9, RHL - 12,2), disponible chez Vista 
Chemical Company, Houston (Texas) ; 

- Ic Synperonic® A-4 (n° CAS 68131-39-5, RHL = 9,1), disponible 
chez ICI Surfactants, Wellington (Delaware) ; 

30 - Ic Triton® N-101 (n^ CAS 26027-38-3, RHL = 13,4) ; 

- Ic Glucopon® 425N (RHL = 15), disponible chez Henkel Corporation, 
Ambler (Pennsylvanie) ; 

- les Pluronic® L62LF et L-44 (n^ CAS 106392-12-5, RHL = 11 et 15, 
respectivement), disponibles chez BASF, Parsippany (New Jersey). 
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Les tensioactifs non-ioniques pr6f6r<5s sont les R-2662, 
Triton® N-lOl et Synperonic® A-4, et Ton pr6f5rc surtout le R-2662. 

Les tensioactifs cationiqucs utilisables dans Ic proc6d6 de la 
pr6sente invention englobent, sans s'y limiter, les amines de suif 
5 6thoxyl6es et le chlonure de glycidyl-trim6thylammonium. Conrune exam- 
ple particulicr de tcnsioactif cationique utilisabic dans le proc6d6 de 
la pr6sentc invention, il y a le Trymeen® 6606 (n^ CAS 61791-26-2, 
RHL = 14,3), disponible chcz Henkcl Corporation, Ambler (Pennsylvanie). 

Quand on met en oeuvre le proc6d6 de la pr6sentc invention, on 
10 dispose dc plusieiirs fa?ons possibles d*op6rer Taddition de I'enzyme et 
du tensioactif ^ la pate h papier, Selon un premier mode op6ratoire, on 
ajoute k la pate d'abord Tenzyme, puis Ic tensioactif. Scion une autre 
fa<;on d'op6rer, on ajoute k la pate d'abord le tensioactif, puis Tenzyme. 
Mais on pcut aussi ajouter simultan6ment Tenzymc et le tensioactif h 
15 la pate, ou encore en premier lieu mdlangcr Tenzyme et le tensioactif, 
puis ajouter k la pate le m61ange d'enzymc et dc tensioactif obtcnu. II 
est quand memc pr6f6rablc d'ajouter k la pate d'abord lenzyme, puis le 
tensioactif, ou bicn d'abord le tensioactif, puis fcnzymc. C'est ce der- 
nier mode op6ratoire, qui consiste h ajouter k la pate d'abord le tensio- 
20 actif, puis Tenzyme, que Ton prdffcre surtout. 

On ajoute le tensioactif k la pate en une proportion d'environ 
1 k environ 1000 ppm, rapport6e au poids de pSte s6ch6e. II est pr6f6- 
rable que cctte proportion, toujotirs rapportde au poids de pate s6chde, 
vaillc k pen prbs dc 50 k 500 ppm, et surtout 100 ppm environ. 
25 On peut ajouter rcnzyme ccllulolytique k raison d'environ 0,1 

k environ 5,5 kg par tonne de pate s6ch6c, mais il est prdfcSrable d'cn 
ajouter k peu pr6s de 1,65 k 3,3 kg, et surtout environ 2,2 kg, par tonne 
de pate s6ch6e. 

On ajoute Tenzymc ccllulolytique k la pate k papier k une 
30 temperature qui vaut k peu pr5s de 25 k 65 "^C, de pr6f6rence d'environ 
35 k environ 45 ''C, et surtout k peu prts 40 ^C. 

Quand on ajoute I'enzyme k la pate, le pH de celle-ci doit 
valoir k peu pr6s de 4,5 k 6,5, de pr6f<5rence d'environ 4,7 k environ 
6,2 et surtout, d'environ 4,8 k environ 6,0. 
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Aprds avoir ajout6 renzymc et Ic tensioactif k la pate & 
papier, on brasse cellc-ci pour assurer un bon contact entre Tcnzyme, 
le tensioactif et la pSte. D'ordinaire, cette op6ration dc brassage peut 
durer h peu prfcs de 30 & 120 minutes, mais il est pr6f6rable de la pour- 
5 suivre pendant environ 45 ^ 90 minutes, et la dur6e optimale dc cette 
op6ration de brassage vaut ^ peu prbs 60 minutes. 

AprSs avoir brass6 la pate k papier, on en d6tcmnine Ic degr(5 
de raffinage, selon des mdthodcs standard connues dans le domaine 
technique concern^, par exemple le protocole d'essai donn6 dans le 

10 document TAPPI n° T 227 om-94, intituld "Frecness of Pulp (Canadian 
Standard Method)". On a trouv6 que la presence d'tm tensioactif dans 
le mdlange dc pate et d*enzymc favorise le raffinage de la pate. En 
operant selon le prcx:6d6 de la pr6sente invention, on peut soit aug- 
mentcr le degr6 global de raffinage de la pate, soit matntcnir h sa 

15 valeur cible Ic degr6 dc raffinage de la pSte tout en r6duisant la quan- 
tity d'cnzyme n6cessairc pour obtenir cc degr6 de raffinage. Au sens 
oil on I'utilise dans le pr6sent document, Texpression "favoriscr le 
raffinage" couvrc les deux cas suivants : 

— un premier cas oix Von peut augmentcr le degr6 global de raffinage 
20 d'une pate ^ papier en employant un tensioactif en combinaison avec 

unc enzyme ; 

- un deuxifcme cas oh Ton peut parvcnir au degr6 de raffinage voulu 
pour une pate ^ papier, en employant un tensioactif en combinaison 
avec tme quantit6 d'cnzyme moindre que cellc dont on a besoin pour 

25 parvcnir, en Tabsence dc tout tensioactif, au memc degr6 dc raffinage 
voulu pour la pate k papier. 

Sans vouloir etre limil6 par une thdorie particulifcrc, on pcnse 
que le fait qu'on puisse augmenter, au moyen d'tm tensioactif, le degrd 
30 de raffinage d*une pate h papier obtenu par addition d'lme enzyme 
cellulolytiquc peut etre mis en relation avec une certainc diminution 
de rintensit6 des forces d'interaction entre Tenzyme et la surface des 
fibres au sein dc la pSte, diminution qui pcrmet k Tenzyme dc s'asso- 
cier aux fibres sur une plus grande surface totale. 
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Les excmples qui suivem sont destines k illustrcr la pr6$cntc 
invention et i cnseigner h rhommc du m6ticr la manifcrc de la mcttrc 
en pratique ct d*en tirer profit, mais ceci sans la limitcr en quoi ct de 
quelque fagon que ce soit, 

5 

Exemple 1 

Pour cettc experience, on choisit tone pate Kraft de bois de 
feuillu blanchie (PKF) dont le degrd dc raffinagc vaut 360 ml. Dans 
des conditions dc traitement standard (40 "^C, 60 minutes, 2,2 kg/t de 

10 Pergalase® A-40, pH 5.8), on traite d'abord la pate avec un tensioactif, 
puis avec Tenzymc, c*est-^-dire la Pergalase® A-40. 

On determine le degr6 de raffinage de la pate en suivant 
le protocole d'essai de determination du degr6 CSF (Canadian Standard 
Frecness), d6crit dans le document TAPPI n"" T 227 om-94, intitule 

15 "Frecness of Pulp (Canadian Standard Method)", ^1994 de TAPPI. Le 
dcgre de raffinage dime pate k papier est indique par le nombre dc 
millilitres d'eau qui passcnt par rorilicc lateral dc Tappareil d*essai et 
sont recueillis, iorsque 1 on fait s'6goutter k travcrs la toilc metallique, 
k 20 °C, une pate dont la consisiance a ete ajustee k 0,30 %. Les resul- 

20 tats de ces essais sont pr6scntes dans Ic tableau suivant. 

Tableau I 

Dcgre de raffinagc (ml) dc la pate traitee 
par de la Pcrgalasc® A-40 ct par un tensioactif 

25 



Proportion de tensioactif 



Tensioactif 


50 ppm 


100 ppm 


200 ppm 


400 ppm 


0 ppm 


R-2662 


503 


520 


520 


516 


470 


Triton® N- 101 


500 


505 


516 


504 


470 


Trymeen® 6606 


490 


502 


502 


492 


470 


Synpcronic® A-4 


496 


498 


502 


495 


470 


Glucopon® 425N 


490 


486 


488 


490 


470 
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Example 2 

On rcprend rcxp6riencc de I'cxcmple 1, sauf que cettc fois, 
on traite la pate PKF avec un m61ange de Pergalase® A-40 ct dc ten- 
sioacLif combines. Les r^sultats obtenus dans cet exemple sont compa- 
5 rabies k ccux que Ton a obtenus dans Texemple 1. 

Exemple 3 

On traite une pate PKF dans les mcmes conditions standard 
que dans les exemples 1 et 2, mais avec diverses doses d'enzyme 
10 Pergalase® A-40, et en Fabsence ou en presence de tensioactif R-2662, 
employ6, si c'est le cas, en une proportion de 100 ppm. Les r6sultats 
dc ces essais sont pr6scnt6s dans le tableau suivant. 



Tableau 2 

15 Degr6 de raffinage d*une pate h. papier trait6c 

avec ou sans enzyme et avec ou sans tensioactif 



20 



Concentration 
de Pergalase® 
A-40 (kg/t) 
0 

1,1 

2,2 



Dcgr6 de raffinage 
(ml) en I'absence 
de R-2662 
350 
418 
460 



Degr6 dc raffinage 
(ml) en pr6sence dc 
100 ppm dc R-2662 

350 

455 

494 



25 Dans ce qui prccfede, on ddcrit la priSsentc invention en se 

r6f6rant k dcs modes de r6aIisation illustratifs ou pr6f6r6s. II doit ctre 
bicn entendu que ces modes de realisation ne sont pas cxhaustifs ct ne 
limitent aucunement la port6e dc Tinvention, laquclle recouvre toutes 
les variantcs possibles de Tinvention et toutes les modifications qu*on 

30 peut apporter h Tinvention sans sortir de son cadre, ni de son esprit. 
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REVENDICATIONS 

1. Proc6d6 pcrmettant de favoriser Ic raffinage dcs pates em- 
ployees dans les machines h papier, caract6ris6 en cc qu'il comportc 
les 6tapes qui consistent 

— k ajouter ^ la pate una enzyme cellulolytique, k raison d'environ 
5 0,1 ^ environ 5,5 kg/t, 

— et ^ ajouter h la pate, en une proportion d*environ 1 k environ 
1000 ppm, un tensioactif choisi parmi les tensioactifs non-ioniques et 
les tensioactifs cationiques. 

2. Proc6dd conformc h la rcvendication 1, caract6ris6 en ce 
10 que I'enzyme cellulolytique employee est dc la Pergalase® A-40 (n° 

CAS 9012-56-8). 

3. Proc6d6 conforme h la revendication 1 ou 2, caract6ris<S en 
cc que le tensioactif employ^ est du R-2662 (n^ CAS 68439-50-9). 

4. Proc6d6 conlbrme ^ la revendication 1 ou 2, caract6ris6 en 
15 ce que Ic tensioactif employ6 est du Synperonic*^ A-4 (n*^ CAS 68131- 

39-5) ou du Triton® N-101 (n^ CAS 26027-38-3). 

5. Proc(5d<5 conforme h la revendication 1 ou 2, caract6ris6 en 
ce que le tensioactif employ^ est du Trymccn*^ 6606 (n^ CAS 61791- 
26-2). 

20 6, Proc6d6 conforme k la revendication 1 ou 2, caract6ris6 en 

cc que le tensioactif cmployd est du Pluronic^ L62LF (n"" CAS 106392- 
12-5, RHL = 11), du Pluronic® L-44 (n^ CAS 106392-12-5, RHL = 15), 
du Twecn® 80 (n° CAS 9005-65-6), du Twcen® 20 (n° CAS 9005-64-5), 
du Triton® N-101 (n° CAS 26027-38-3) ou du Glucopon® 425N. 

25 7. Proc6d6 conforme k la revendication 1, caract6ris6 en ce 

que le tensioactif employ6 est un tensioactif non-ionique. 

8. Proc6d6 conforme k la revendication 1, caract6ris6 en ce 
que ledit tensioactif est du monooldatc de sorbitannc poly6thoxyl6, 
du monolaurate de sorbitannc poly6thoxyl6, im alcool (en C^2^C^^ 

30 ou C13/C15) 6thoxyl<5, du nonylph6noxy-poly<5thoxy-6thanol, un alkyl- 
polyglucoside, im melange de d6riv6s de D-glucose, de d6riv<5s de D- 
glucopyranoside et d'eau, ou un melange d'6thyl6neglycol et de propy- 
15ncglycol. 
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9. Proc6d6 conlbrme k la revendication 1, caract<Sris<5 cn cc 
que le tensioactif cmploy6 est un lensioactif cationiquc. 

10. Proc6d6 conforme Ji Tunc des revendications pr6c6dentcs% 
caract6ris6 en cc qu*on ajoutc k la pate d'abord rcnzymc cellulolyti- 

5 que, puis le tensioactif. 

11. Proc6d6 conforme k Tune des revendications 1^9, carac- 
t6ris6 en ce qu'on ajoute k la pate d'abord le tensioactif, puis Tenzyme 
cellulolytiquc. 

12. Proc6d6 conforme k Tunc des revendications 1 k 9, carac- 
10 t6ris6 en ce qu'on ajoute simultan6ment Tenzyme cellulolytiquc et le 

tensioactif k la pate. 

13. Proc6d6 conforme k Tune des revendications 1 i 9, carac- 
t6ris6 cn ce qu'on m61ange en premier lieu Tenzymc cellulolytique ct 
le tensioactif, puis on ajoutc k la pate le melange d'enzymc et dc tcn- 

15 sioactif obtcnu, 

14. Proc6d6 conforme k Tune des revendications pr<5c6dcntcs, 
caract<Sris6 en ce que la pate k papier employee est une pate Kraft de 
bois dc feuillu. 

15. Proc6d6 conforme k Tune des revendications pr6c6dentes, 
20 caract6ris6 en ce que la pate k papier employee est une pate Kraft dc 

bois de feuillu blanchie. 

16. Proc6d6 conforme k Tunc des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6 en cc qu'on ajoute k la pate environ 2,2 kg/t d'enzymc cel- 
lulolytique et environ 100 ppm dc tensioactif. 

25 17. Proc6d6 conforme k la revendication 16, caract<5ris6 en cc 

que Tenzyme cellulolytiquc employee est dc la Pcrgalasc® A-40 ct Ic 
lensioactif employ6 est du R-2662. 
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